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tom(en) je Rest bedeutet und 

R 1 einen zweiwertigen Kohlenwasserstoffrest mit 2 bis 
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weichen Griff und eine gute Wiederbenetzbarkeit auf . 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Behandlung von organischen Fasern mit aminofunktionellen Organo- 
siliciumverbindungen . 

[0002] Aus der Literatur sind Ammoniumgruppen tragende Siloxane schon lange bekannt, fur die Herstellung werden 
hierbei verschiedene Wege beschrieben. Eine Syntheseroute, wie z. B. in GB-A 2 201 433 beschrieben, geht hierbei 
von epoxifunktionellen Siliconen aus, die durch eine Hydrosilylierungsreaktion von Si-H Gruppen tragenden Siloxanen 
mit einem eine Vinyigruppe tragenden Epoxid (z. B. AHylglycidether) erhalten werden, und setzt diese epoxifunktio- 
nellen Silicone mit Ammoniumsalzen tertiarer Amine zu Ammoniumgruppen tragenden Siliconen um. Eine weitere 
Moglichkeit besteht darin zunachst ein Aminoalkylgruppen tragendes Siloxan herzustellen und dieses anschlieBend 
mit Alkyiierungmitteln zu quaternieren, wie dies beispielsweise in EP-A 436 359 beschrieben wird. 
[0003] Die in der Textilveredelung heute als Weichmacher eingesetzten Aminosiloxane tragen in ihrem weit uber- 
wiegenden Anteil Aminoethylaminopropylseitengruppenoder Aminopropylseitengruppen, Diese in neutralisierter Form 
kationischen Seitengruppen richten sich auf der Faseroberflache aus und erzeugen damit eine Orientierung des Silo- 
xans auf der Faseroberflache. Dies fuhrt zu einem extrem weichen und angenehmen Griff damit behandelter textiler 
Substrate. Die Aminosiloxane werden ublicherweise in Form von Emuisionen aufgebracht. Dies stellt den letzten Ar- 
beitsgang ; die sogenannte Ausrustung, bei der Erzeugung von textilen Flachengebilden dar und kann durch soge- 
nannte Zwangsapplikation (z. B. im Foulard) Oder aufgrund des kationischen Charakters der Aminosiloxane grund- 
sal/lich auch im Ausziehveriahren geschehen. 

[0004] Ein wesentlicher Nachteil der heute in der Textilveredelung angewandten Aminosiloxane ist die drastisch 
verschlechterte Wiederbenetzbarkeit von damit ausgerustetem textilem Substrat. Dies ist in der Textilveredeiungspra- 
xis besonders storend insofem, daB einmal ausgerCistetes Textilgut nicht mehr uberfarbt werden kann. Dies ist insbe- 
sondere von Bedeutung, da Silicone aufgrund ihres niedrigen Brechungsindexes eine stark farbvertiefende Wirkung 
zcigcn und so zu Farbtonverschiebungen fuhren konnen. Auch bei Fehlfarbungen ist die schlechte Wiederbenetzbar- 
keit von mit Siiiconweichmachern behandelter Ware storend, da kaum mehr korrigiert werden kann. Daruber hinaus 
gibt os Artikol boi Konsumtextilien, fur die zwar ein flauschig weicher Griff gewunscht wird, aber eine gute Wiederbe- 
zetybarkoit unoodingt erforderiich ist, z. B. Frottierwaren fur Handtucher, Unterwasche usw. Ahniiche Anforderungen 
goiton auch fur Nonwovens-Artikel, die z. B. in der Korperpflege eingesetzt werden. Fiir diese Artike! wird ebenfalls 
em woichor Griff angestrebt, ohne daB hierbei die Saugfahigkeit beeintrachtigt werden soli. 

[0005] Es bcstand die Aufgabe, ein Verfahren zur Behandlung von organischen Fasern mit aminofunktionellen Or- 
ganosiliciumverbindungen bereitzustellen, wobei die aminofunktionellen Organosiliciumverbindungen den damit be- 
handctten organischen Fasern, wie Textilien, einen weichen Griff und eine gute Wiederbenetzbarkeit verleihen ohne 
die Thcrmovcrgilbung der behandelten organischen Fasern negativ zu beeinflussen. 

[0006] Gcgenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Behandlung von organischen Fasern mit wassrigen Zuberei- 
tungen enthattend aminofunktionelle Organosiliciumverbindungen der allgemeinen Formel 

H 2 N-R 1 -SiR 2 0(SiR 2 0)jSiR 2 -R 1 -NH 2 
wobei i eine gan/e Zahl von 1 bis 1000, bevorzugt 20 bis 650 ist, 

R gleich odor verschieden sein kann und einen einwertigen Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 18 Kohlenstoffatom(en) 
je Rest beoeutct und 

R 1 einen zweiwcrtigen Kohlenwasserstoffrest mit 2 bis 10 Kohlenstoffatomen bedeutet. 

[0007] Die erfindungsgemaBen Organosiliciumverbindungen sind vorzugsweise lineare Diorganopolysiloxane mit 
endstandigon SiCgebundenen Aminogruppen. 

[0008] Die erfindungsgemaBen Organosiliciumverbindungen besitzen vorzugsweise eine Viskositat von 30 bis 10 
000 mPa-s bei 25°C, bevorzugt eine Viskositat von 30 bis 5 000 mPa's bei 25°C. 

[0009] Die erfindungsgemaBen Organosiliciumverbindungen besitzen vorzugsweise eine Aminzahl von 1,35 bis 
0,035 mmol/g. bevorzugt 1,35 bis 0,042 mmol/g. 

[0010] Beispiele fur Reste R sind Alkylreste, wie der Methyl-, Ethyl-, n-Propyh iso-Propyl-, 1-n-Butyl-, 2-n-Butyh 
iso-Butyl-, tert. -Butyl-, n-Pentyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyl-, tert.-Pentylrest, Hexylreste, wie der n-Hexylrest, Heptylreste, 
wic der n-Hcptylrcst. Octylroste, wie der n-Octylrest und iso-Octylreste, wie der 2,2, 4-Trimethylpentyl rest, Nonylreste, 
wie der n-Nonylrest : Decylreste, wie der n-Decylrest, Dodecylreste, wie der n-Dodecylrest, und Octadecylreste, wie 
der n-Octadecylrest; Cycloalkylreste, wie Cyclopentyl-, Cyclohexyl-, Cycioheptyl- und Methylcyclohexylreste; Arylre- 
ste, wie der Phenyl-, Naphthyl-, Anthryl- und Phenanthryirest; Alkarylreste, wie o-, m-, p-Tolylreste, Xylylreste und 
Ethylphenylreste; und Aralkylreste, wie der Benzylrest, der a- und der p-Phenylethylrest. 

[0011] Der Rest R ist vorzugsweise ein Alkylrest mit 1 bis 6 Kohlenstoffatom(en) je Rest, bevorzugt ein Methyirest. 
[0012] Beispiele fur den Rest R 1 sind der Ethylen-, n-Propylen-, iso-Propylen-, n-Butylen- f Cyclohexylen-, Phenylen- 
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und Butenylenrest. 

[0013] Der Rest R 1 ist vorzugsweise ein Alkylenrest, bevorzugt ein Alkylenrest mit 3 und 4 Kohlenstoffatomen, be- 
so nders bevorzugt ein n-Propyienrest. 

[0014] Die erfindungsgemaBen aminofunktionellen Organosiliciumverbindungen werden bespielsweise nach folgen- 
dem Verfahren hergestellt: In einer ersten Stufe wird ein kurzkettiges Dialkyipoiysiloxan, welches an den beiden End- 
gruppen eine reaktionsfahige Si-H-Gruppe tragt, mit N,N-Bis(trimethy!silyl)-allylamin unter Zusatz eines Hydrosilylie- 
rungskatalysators umgesetzt. In der zweiten Stufe wird das so erhaltene a^-Aminoalkylen-Diorganopolysiloxan unter 
basischer Katalyse mit Methylsiloxancycien coaquilibriert. 

[0015] Bei den erfindungsgemaBen wassrigen Zubereitungen handelt es sich vorzugsweise urn eine wassrige Emul- 
sion oder eine wassrige Losung. 
[0016] Die wassrige Emulsion enthalt vorzugsweise 
die erfindungsgemaBe aminofunktionelle 
Organosiliciumverbindung, 
gegebenenfalis Emulgator 
Saure 

und Wasser. 

[0017] Die wassrigen Emuisionen konnen nach allgemein bekannten Verfahren hergestellt werden. Die Herstellung 
der Emuisionen kann in ublichen, zur Herstellung von Emuisionen geeigneten Mischgeraten, wie schnelllaufenden 
Stator-Rotor-Ruhrgeraten nach Prof. P. Willems, wie sie unler dem registrierten Warenzeichen "Ultra-Turrax" bekannt 
sind, erfolgen. 

Die erfindungsgemaBen Organosiliciumverbindungen konnen mit dem im Stand derTechnik beschriebenen Verfahren 
wie Scher- oder Phaseninversionsemulgierung bzw. im Heizverfahren emulgiert werden. 
[0018] Die wassrige Emulsion enthalt vorzugsweise an sich bekannte Emulgatoren. 
[0019] Beispiele fur anionische Emulgatoren sind: 

1. Alkylsuffate, besonders solche mit einer Kettenlange von 8 bis 18 C-Atomen 5 Alkyl- und Alkarylethersulfate mit 
8 bis 18 C-Atomen im hydrophoben Rest und 1 bis 40 Ethylenoxid (EO)- bzw. Propylenoxid(PO)einheiten. 

2. Sulfonate, besonders Alkylsulfonate mit 8 bis 18 C-Atomen, Alkylarylsulfonate mit 8 bis 18 C-Atomen, Tauride, 
Ester und Halbester der Sulfobernsteinsaure mit einwertigen Alkoholen oder Alkylphenoien mit 4 bis 1 5 C-Atomen; 
gegebenenfalis konnen diese Alkohole oder Alkylphenole auch mit 1 bis 40 EO-Einheiten ethoxyliert sein. 

3. Alkali- und Ammoniumsalze von Carbonsauren mit 8 bis 20 C-Atomen im Alkyl-, Aryl-, Alkaryl- oder Aralkylrest. 

4. Phosphorsaureteilester und deren Alkali- und Ammoniumsalze, besonders Alkyl- und Alkarylphosphate mit 8 
bis 20 C-Atomen im organischen Rest, Alkylether- bzw. Alkaryletherphosphate mit 8 bis 20 C-Atomen im Alkyl- 
bzw. Alkarylrest und 1 bis 40 EO-Einheiten. 

[0020] Beispiele fur nichtionische Emulgatoren sind: 

5. Polyvinylalkohol, der noch 5 bis 50 %, vorzugsweise 8 bis 20 % Vinylacetateinheiten aufweist, mit einem Poly- 
merisationsgrad von 500 bis 3000. 

6. Alkylpolyglycolether, vorzugsweise solche mit 6 bis 40 EO-Einheiten und Alkylresten von 8 bis 20 C-Atomen. 

7. Alkylarylpolyglycolether, vorzugsweise solche mit 8 bis 40 EO-Einheiten und 8 bis 20 C-Atomen in den Alkyl- 
und Aryiresten. 

8. Ethylenoxid/Propylenoxid(EO/PO)-Blockcopolymere, vorzugsweise solche mit 8 bis 40 EO- bzw. PO-Einheiten. 

9. Additionsprodukte von Alkylaminen mit Alkylresten von 8 bis 22 C-Atomen mit Ethylenoxid oder Propylenoxid. 

10. Fettsauren mit 6 bis 24 C-Atomen. 

11. Alkylpoiygiykoside der allgemeinen Formel R*-O-Z 0; worin R* einen iinearen oder verzweigten, gesattigten 
oder ungesattigten Alkylrest mit im Mittel 8 - 24 C-Atomen und Z c einen Oligoglykosidrest mit im Mittel o = 1 - 10 
Hexose- oder Pentoseeinheiten oder Gemischen davon bedeuten. 
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12. Naturstoffe und deren Derivate : wie Lecithin, Lanolin, Saponine, Cellulose; Cellulosealkylether und Carboxyal- 
kylcellulosen, deren Alkylgruppen jeweils bis zu 4 Kohlenstoffatome besitzen. 

13. Polare Gruppen enthaltende lineare Organo(poly)siloxane, insbesondere solche mit Alkoxygruppen mit bis zu 
24 C-Atomen und/oder bis zu 40 EO- und/oder PO-Gruppen. 

[0021] Beispiele fur kationische Emulgatoren sind: 

14. Salze von primaren, sekundaren und tertiaren Fettaminen mit 8 bis 24 C-Atomen mit Essigsaure, Schwefel- 
saure, Salzsaure und Phosphorsauren. 

15. Quarternare Alkyl- und Alkylbenzolammoniumsalze, insbesondere solche, deren Alkylgruppen 6 bis 24 C-Ato- 
me besitzen, insbesondere die Halogenide, Sulfate, Phosphate und Acetate. 

16. Alkylpyridinium-, Alkylimidazolinium- und Alkyloxazoliniumsalze, insbesondere solche, deren Alkylkette bis zu 
18 C-Atome besitzt, speziell die Halogenide, Sulfate, Phosphate und Acetate. 

[0022] Beispiele fur ampholytische Emulgatoren sind: 

17. Langkettig substituierte Aminosauren, wie N-Alkyl-di(aminoethyl-)giycin oder N-Alkyl-2-aminopropionsaure- 
salze. 



18. Betaine, wie N-(3-Acylamidopropyl)-N,N-dimethylammoniumsalze mit einem C 8 -C 18 -Acylrest und Alkyl-imida- 
zolium-Bctainc. 



[0023] Bevorzugt als Emulgatoren sind nichtionische Emulgatoren, insbesondere die vorstehend unter 6. aufgefuhr- 
ten Alkylpolyglycolether, die unter 9. aufgefuhrten Additionsprodukte von Alkylaminen mit Ethylenoxid oder Propylen- 
oxid, die unter 11 aufgefuhrten Alkylpolyglykoside und der unter 5. aufgefiihrte Polyvinylalkohol. 
[0024] Die wassrige Emulsion enthalt Emulgatoren in Mengen von vorzugsweise 0 bis 15 Gew.-%, besonders be- 
vorzugt 1 bis 10 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Emulsion. 

[0025] Durch die Zugabe von Saure konnen die Stickstoffatome in den endstandigen Aminogruppen der erfindungs- 
gemaBen Organosiliciumverbindungen ganz oder teilweise protoniert werden. 
[0026] Es konnen organische oder anorganische Sauren eingesetzt werden. 

Beispiele fur organische Sauren sind Monocarbonsauren, wie Ameisensaure, Essigsaure, Propionsaure, Buttersaure, 
Pivalinsaure, Sorbinsaure, Benzoesaure, Salicylsaure, Toluylsaure und Dicarbonsauren, wie Bernsteinsaure Malein- 
saure, Adipinsaure, Malonsaure und Phthalsaure, 

wobei Monocarbonsauren bevorzugt sind, und Ameisensaure, Essigsaure und Propionsaure besonders bevorzuqt 
sind. 3 

[0027] Weitere Beispiele fur Sauren sind Sulfonsauren, wie Methansulfonsaure, Butansulfonsaure, Trifluormethan- 
sulfonsaure und Toluolsulfonsaure, 

sowie anorganische Sauren, wie Salzsaure, Bromwasserstoffsaure, Schwefelsaure und Phosphorsaure. Die Verwen- 
dung dieser starken Sauren ist nicht bevorzugt. 

[0028] Die Sauren werden vorzugsweise in Mengen von 0,05 bis 5 Gew.-%, bevorzugt von 0,05 bis 1 Gew.-%. jeweils 
bezogen auf das Gesamtgewicht der wassrigen Emulsion, eingesetzt. 

[0029] Die wassrigen Emulsionen enthalten Wasser vorzugsweise in Mengen von 20 bis 95 Gew.-%, bevorzugt von 
30 bis 85 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der wassrigen Emulsion. 

[0030] Die wassrigen Emulsionen enthalten die erfindungsgemaBen aminofunktionellen Organosiliciumverbindun- 
gen vorzugsweise in Mengen von 5 bis 70 Qew.-%, bevorzugt von 10 bis 50 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Ge- 
samtgewicht der wassrigen Emulsion. 

[0031] Zur Stabilisierung solcher wassrigen Emulsionen konnen nichtwassrige, aber mit Wasser kompatible Lose- 
mittel, wie Isopropanol, Diethylenglykolmonomethylether, Diethylenglykolmonobutylether, Dipropylenglykol oder Di- 
propylenglykolmonomethyiether, mitverwendet werden. 

[0032] Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren zur Behandlung, wie Impragnierung, von organischen Fasern kon- 
nen alle organischen Fasern in Form von Faden, Gamen odertextilen Flachengebilden, wie Vliesen, Matten, Strangen, 
gewebten, gewirkten oder gestrickten Textilien behandelt werden, die auch bisher mit Organosiliciumverbindungen 
behandelt werden konnten. Beispiele fur Fasern, die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren behandelt werden kon- 
nen, sind solche aus Keratin, insbesondere Wolle, Polyvinylalkohol, Mischpolymere von Vinylacetat, Baumwolle Ray- 
on, Hanf, naturliche Seide, Polypropylen, Poiyethylen, Polyester, Poiyurethan, Polyamid, Cellulose und Gemische aus 
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mindestens zwei solcher Fasern. Wie aus der vorstehenden Aufzahlung ersichtiich, konnen die Fasern naturlicher 
oder synthetischer Herkunft sein. Die Textilien bzw. textilen Flachengebilde konnen in Form von Stoffbahnen Oder 
Kleidungsstucken bzw. Teilen von Kleidungsstucken vorliegen. 

[0033] Das Auftragen auf die zu behandelnden organischen Fasern kann in beliebiger fur die Behandlung von or- 
ganischen Fasern geeigneter und vielfach bekannter Weise, z.B. wie eingangs erwahni, erfolgen. 
[0034] Das erfindungsgemaBe Verfahren hat den Vorteil, dass die mit den erfindungsgemaBen Organosiliciumver- 
bindungen behandelten organischen Fasern einen weichen Griff und gleichzeitig eine gute Wiederbenetzbarkeit be- 
sitzen und dass sie keine Thermovergilbung aufweisen. 

Beispiel 1 : 

[0035] 108 : 4 g N,N-Bis(trimethylsilyl)allylamjn werden in einem mit Ruhrer, RuckfluBkuhler und Thermometer aus- 
gestatteten 1 I Dreihalskolben vorgelegt und auf RuckfluB erhitzt. AnschlieBend werden 0 : 015 g Platin (in Form von 
Hexachioroplatinsaure) zugegeben und innerhalb von 15 Minuten 389 g eines a,u>-SiHhaltigen Polysiloxans (0,18 
Gew.-%Si-gebundenen Wasserstoff) zudosiert. Die Reaktionstemperatur wird bis auf 150°C gefuhrt und anschlieBend 
noch 30 Minuten bei RuckfluB gehalten. Das Reaktionsgemisch wird bis auf 75°C abgekuhlt und anschlieBend 50 g 
Ethanol zugegeben. Nach weiteren 30 Minuten RuckfluB wird bei 130°C und Vollvakuum ausdestilliert. Das erhaltene 
gelbe 6l hat eine Aminzahl von 1 ,65 mmol/g und eine Viskositat von 19,3 mm 2 /s bei 25°C, 

Beispiel 2: 

[0036] Von dem in Beispiel 1 erhaltenen Produkt werden in einem mit Ruhrer, RuckfluBkuhler und Thermometer 
ausgestatteten 250 ml Dreihalskolben 6,1 g mit 193,0 g Oktamethyttetrasiloxan sowie 0 : 2 g einer 40 %igen waBrigen 
Losung von Tetrabutylphosphoniumhydroxid vermischt und unter Ruhren vier Stunden bei 1O0°C gehalten. Anschlie- 
Bend wird zu dem inzwischen deutlich viskosen 6l noch einmal 0,1 g der 40 %igen waBrigen Tetrabutylphosphonium- 
hydroxid-Losung gegeben und der Ansatz noch weitere zwei Stunden nachgeruhrt. Es wird ein klares, farbloses 6l 
mit einer Viskositat von 883 mPa*s bei 25°C und einer Aminzahl von 0,06 mmol/g erhalten. 

Beispiel 3: 

[0037] Von dem in Beispiel 1 erhaltenen Produkt werden in einem mit Ruhrer, RuckfluBkuhler und Thermometer 
ausgestatteten 250 ml Dreihalskolben 12,1 g mit 1 87,9 g Oktamethyltetrasiloxan sowie 0,2 g einer 40 %igen waBrigen 
Losung von Tetrabutylphosphoniumhydroxid vermischt und unter Ruhren vier Stunden bei 100°C gehalten. Anschlie- 
Bend wird zu dem inzwischen deutlich viskosen 6l noch einmal 0,1 g der 40 %igen waBrigen Tetrabutylphosphoniunv 
hydroxid-Losung gegeben und der Ansatz noch weitere zwei Stunden nachgeruhrt. Es wird ein klares, farbloses 6l 
mit einer Viskositat von 612 mPa*s bei 25°C und einer Aminzahl von 0,11 mmol/g erhalten. 

Beispiel 4: 

[0038] Von dem in Beispiel 1 erhaltenen Produkt werden in einem mit Ruhrer, RuckfluBkuhler und Thermometer 
ausgestatteten 250 ml Dreihalskolben 24,2 g mit 175,8 g Oktamethyltetrasiloxan sowie 0,2 g einer 40 %igen waBrigen 
Losung von Tetrabutylphosphoniumhydroxid vermischt und unter Ruhren vier Stunden bei 1 00°C gehalten. Anschlie- 
Bend wird zu dem inzwischen deutlich viskosen Ol noch einmal 0,1 g der 40 %igen waBrigen Tetrabutylphosphonium- 
hydroxid-Losung gegeben und der Ansatz noch weitere zwei Stunden nachgeruhrt. Es wird ein klares, farbloses 6l 
mit einer Viskositat von 180 mPa*s bei 25°C und einer Aminzahl von 0,24 mmol/g erhalten. 

Beispiel 5: 

[0039] Von dem in Beispiel 1 erhaltenen Produkt werden in einem mit Ruhrer, RuckfluBkuhler und Thermometer 
ausgestatteten 250 ml Dreihalskolben 36.4 g mit 1 63,6 g Oktamethyltetrasiloxan sowie 0,2 g einer 40 %igen waBrigen 
Losung von Tetrabutylphosphoniumhydroxid vermischt und unter Ruhren vier Stunden bei 100°C gehalten. Anschlie- 
Bend wird zu dem inzwischen deutlich viskosen 6l noch einmal 0,1 g der 40 %igen waBrigen Tetrabutylphosphonium- 
hydroxid-Losung gegeben und der Ansatz noch weitere zwei Stunden nachgeruhrt. Es wird ein klares, farbloses 6l 
mit einer Viskositat von 132 mPa*s bei 25°C und einer Aminzahl von 0,48 mmol/g erhalten. 

Beispiel 6 (Emulgierverfahren) : 

[0040] 15 g des Aminosiloxans aus Beispiel 2 werden mit 5 g eines isotridecyiethoxypolyethyienglykols mit durch- 
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schn.ttl.ch sechs Ethylenoxideinheiten, 5 g eines Isotridecylethoxypolyethylenglykols mit durchschnittlich acht Ethy- 
lenox.de.nhe.ten, 1 g Eisessig und 15 g Isopropanol solange verruhrt, bis eine homogene Mischung erhalten wird 
AnschheSend wird insgesamt59 g Wasser in kleinen Portionen unter Ruhren in das Gemisch geqeben 
Es wird eine weiBe Emulsion erhalten. 

Beispiel 7: 

[0041] Das in Beispiel 3 erhaltene Aminosiloxan wurde gemaB Beispiel 6 emulgiert und hierbei eine blaustichiq 
durchs.chtige Emulsion erhalten. y ' 

Beispiel 8: 

[0042] Das in Beispiel 4 erhaltene Aminosiloxan wurde gemaB Beispiel 6 emulgiert und hierbei eine blaustichiq 
durchs.chtige Emulsion erhalten. ~ a * 

Beispiel 9: 

[0043] Das in Beispiel 5 erhaltene Aminosiloxan wurde gemaB Beispiel 6 emulgiert und hierbei eine Ware Emulsion 
erhalten. 



Vergleichsversuch 1: 

[0044] Ein handelsubliches Dimethylpolysiloxan mit endstandigen Methoxygruppen und seitenstandigen Aminoe- 
thylammopropylgruppen mit einer Viskositat von 987 mPa's bei 25°C und einer Aminzahl von 0,3 mmol/g wurde qemaB 
Be.sp.el 6 emulgiert und hierbei eine klare Emulsion erhalten. 

Vergleichsversuch 2: 

[0045] Ein handelsubliches Dimethylpolysiloxan mit endstandigen Methoxygruppen und seitenstandigen Aminoe- 
thylam.nopropylgruppen mit einer Viskositat von 987 mPa's bei 25°C und einer Aminzahl von 0,6 mmol/g wurde gemaB 
Be.sp.ei 6 emulgiert und hierbei eine klare Emulsion erhalten. 
[0046] Ausriistungsbeispiele: Foulardverfahren 

Beispiele 10 bis 16: 

[0047] Verwendet wurde eine gebleichte, unausgeriistete Baumwollfrotteeware mit 400 g/m* fur die Bestimmunqen 
von Weichgriff, Wassereinsinkzeit (Hydrophilie) und WeiBgrad. Der Stoff wurde mit der jeweiligen Flotte getrankt mit 
e.nem Zweiwalzenfoulard auf 80 % Flottenaufnahme abgequetscht und bei 120°C wahrend 10 Minuten getrocknet 
Anschl.eBend lag die ausgerustete Ware acht Stunden im Klimaraum bei einer Tempertatur von 23°C und einer Luft- 
feuchtigkeit von 50 % aus. 

[0048] In der nachstehenden Tabelle sind fur die Beispiele 1 0 bis 1 6 die verwendeten Produkte und die Erqebnisse 
des mittels Foulardverfahren ausgerusteten Stoffs zusammengestellt. 

[0049] Bei dem Beispiel 1 6 in der Tabelle handelt es sich urn eine Blindprobe. Es wurde der Blindwert (WasserwerO 
ermittelt (hydrophil, keine Vergilbung aber auch kein weicher Griff). 

Tabelle: 



Beispiele 


10 


11 


12 


13 


14 


15 


16 


Emulsion aus B 6 






20 g/l 










Emulsion aus B 7 
Emulsion aus B 8 






20 g/l 


20 g/l 






Emulsion aus B 9 










20 g/l 




Emulsion aus V 1 




20 g/i 










Emulsion aus V 2 


20 g/l 












Eisessig 


0,5 g/l 


0,5 g/l 


0,5 g/l 


0,5 g/l 


0,5 g/i 


0,5 g/l 


0,5 g/l 


Temperaturvergilbung nach 2 l 170°C 


191 


187 


199 


197 


195 


192 


199 



EP 1 245 719 A1 



Tabelle: (fortgesetzt) 



Beispiele 


10 


11 


12 


13 


14 


15 


16 


Tropfeneinsinkzeit in Sekunden 


30 


77 


3 


2 


6 


3 


1 


Griff 


5,5 


5,3 


5,5 


5,0 


3,2 


2,5 


1,0 


B = BeispieL V = Vergleichsversuch 



Bestimmungsmethoden fur die Ergebnisse der Anwendungsbeispiele 
Bestimmung des Weichgriffs (Griffbewertung): 

[0050] Da der Weichgriff von Textilien stark dem subjektiven Empfinden der Testpersonen unterliegt, kann nur eine 
Standardisierung der Randbedingungen, nicht aber der Bewertung erreicht werden. Um trotzdem eine Reproduzier- 
barkeit zu gewahrieisten. wurden die ausgerusteten Muster hinsichtlich ihres Weichgriffs beurteilt und in eine Rangfolge 
gebracht. Dazu wurden von 1 0 Personen in Abhangigkeit der Anzahl n der getesteten Muster 1 bis n Punkten vergeben, 
wobei n Punkte fur das weicheste Muster und 1 Punkt fur das am wenigsten weiche Muster vergeben wurden. In den 
Tabellen sind die Durchschnittswerte der jeweils auf die einzelnen Muster entfallenen Punkte angegeben. 

Bestimmung der Wassereinsinkzeit (Hydrophilie) : 

[0051] Das ausgerustete Muster wurde nach der Ausrustung acht Stunden zur Akklimatisation in einem Klimaraum 
bei einer Temperatur von 23°C und einer Luftfeuchtigkeit von 50 % gelagert, dann wurde ein Tropfen entionisiertes 
Wasser auf die Stoffoberflache gegeben und die Zeit bestimmt bis der Wassertropf en vom Stoff aufgesaugt war, lang- 
stens jedoch drei Minuten. Es wurden funf Bestimmungen durchgefuhrt und der Mittelwert gebildet. 

Bestimmung der Temperaturvergilbung (WeiBgrad): 

[0052] Der gernaO der Ausrustungsbeispiele im Foulardverfahren behandelte trockene Stoff wurde nochmals zwei 
Minuten bei 170°C nachkondensiert. Die so behandelte Ware lag acht Stunden im Klimaraum bei einer Temperatur 
von 23°C und einer Luftfeuchtigkeit von 50 % aus. Anschlie3end wurde der WeiBgrad nach Ganz gemaB des in der 
Veroffentlichung M E. Ganz, Whiteness: Photometric specifications and colorimetric evaluation, Appl. Opt. 15 (1976), 
Seite 2039-2058" beschriebenen Verfahrens bestimmt. 



Patentanspriiche 

1 . Verfahren zur Behandiung von organischen Fasem mit wassrigen Zubereitungen enthaltend 
aminofunktionelle Organosiliciumverbindungen der allgemeinen Formel 

H 2 N-R 1 -SiR 2 0(SiR 2 0)jSiR 2 -R 1 -NH 2 
wobei i eine ganze Zahl von 1 bis 1000 ist, 

R gleich oder verschieden sein kann und einen einwertigen Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 18 Kohlenstoffatom 
(en) je Rest bedeutet und 

R 1 einen zweiwertigen Kohlenwasserstoffrest mit 2 bis 10 Kohlenstoffatomen bedeutet. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 : dadurch gekennzeichnet, dass R 1 ein n-Propylenrest ist. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2 ; dadurch gekennzeichnet, dass als wassrige Zubereitungen wassrige Emul- 
sionen eingesetzt werden. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass die wassrige Emulsion 
aminofunktionelle Organosiliciumverbindung nach Anspruch 1, gegebenenfalls Emuigator 
Saure und 

Wasser 
enthalt. 
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Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass als organische Fasern textile Fla- 
chengebilde verwendet werden. 
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